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Потери интенсивности прошедшего излучения за счет паразитной дифракции (глитчи) – неотъем-
лемое свойство монокристаллической рентгеновской оптики. Этот эффект может привести к
ослаблению излучения, вплоть до его полного исчезновения. Потому понимание эффекта дифрак-
ционных потерь является необходимым для любых экспериментов, в которых применяется моно-
кристаллическая оптика. В настоящей работе представлена теория формирования глитчей, а также
продемонстрировано ее применение для определения ориентации и параметра решетки оптических
элементов, изготовленных из монокристаллического алмаза. Была обнаружена систематическая
ошибка в определении абсолютной энергии рентгеновского излучения, возникающая за счет не-
точной настройки монохроматора (ошибка определения абсолютного угла 2θ). Описываемая ошиб-
ка очень часто возникает в процессе эксперимента в результате того, что определение абсолютного
угла наклона кристалла монохроматора – технически сложная задача. Одновременное определение
ориентации и параметров решетки исследуемого образца вместе с компенсацией систематической
ошибки в настройке монохроматора позволило значительно улучшить точность обработки полу-
ченных данных.
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ВВЕДЕНИЕ

Развитие науки во многом зависит от набора
инструментов, которые имеются в распоряжении
ученых. Вокруг источников синхротронного из-
лучения (СИ) в настоящее время формируются
научные центры мультидисциплинарных иссле-
дований с комплексами, позволяющими в одном
месте применять широкий спектр дополняющих
друг друга методик, а также способствующие вза-
имному влиянию и интегрированию различных
экспериментальных подходов. Современные ис-
точники рентгеновских лучей, такие как синхро-
троны четвертого поколения и лазеры на свободных
электронах, способны генерировать излучение,
характеризующиеся высокой яркостью, малой рас-
ходимостью и практически полной когерентно-
стью. Для эффективного применения таких спе-
цифических свойств СИ и, что особенно важно,
для доставки такого излучения к исследуемому

образцу без потери его уникальных свойств необ-
ходимо использование специальной высококаче-
ственной рентгеновской оптики (монохромато-
ров, зеркал, линз, поглотителей), изготовленной
из прочных материалов, обладающих высокой
чистотой и малой концентрацией дефектов. По-
добные свойства характерны для монокристаллов
(например, кремния, германия или алмаза). Бу-
дучи универсальными для обширного круга при-
ложений, монокристаллы тем не менее обладают
одной специфической особенностью – в них
может возникать нежелательная дифракция, при
которой интенсивность излучения, прошедшего
через оптический элемент, падает. Этот эффект
называется дифракционными потерями, или
рентгеновскими глитчами [1, 2].

Глитчи возникают при определенной энергии,
когда выполнено дифракционное условие (усло-
вие Вульфа–Брэгга) для некоторого набора атом-
ных плоскостей [3, 4]. В этом случае часть интен-
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сивности падающего на монокристалл излучения
дифрагирует в направлении, описываемом зако-
ном Брэгга. Таким образом, интенсивность излу-
чения, прошедшего через оптический элемент,
резко снижается при данной энергии. Описывае-
мый эффект особенно нежелателен для экспери-
ментов, в которых энергия падающего на образец
излучения плавно меняется, например в спектро-
скопических исследованиях. Однако и при фик-
сированной энергии глитчи могут негативно по-
влиять на параметры излучения в случае, если
данная энергия близка к какому-то глитчу – ин-
тенсивность прошедшего луча может упасть и
стать нестабильной.

Поскольку монохроматор – это основной оп-
тический элемент, который обычно изготавлива-
ют из монокристаллических материалов, эффект
дифракционных потерь впервые был обнаружен
именно в нем [5–7]. Как ранее было отмечено,
глитчи в основном оказывают негативное влия-
ние на спектроскопические эксперименты. Раз-
личными авторами был предложен ряд методов и
подходов, направленных на уменьшение влияние
глитчей. Например, путем нормирования изме-
ренной интенсивности излучения после исследу-
емого образца на интенсивность упавшего на
образец излучения [5] или путем снижения кри-
сталличности за счет изготовления объекта из
поликристаллического материала (например, по-
ликристаллического алмаза [8]). Также был пред-
ложен метод, при котором проводят юстировку
оптического элемента таким образом, чтобы рент-
геновский пучок был параллелен одному из его
основных кристаллографических направлений [9].
Это способствует уменьшению количества глит-
чей в получаемом спектре, но технически сложно
для реализации. На практике чаще применяют
подход, при котором на исследовательских стан-
циях заранее составляют таблицу значений энер-
гии, при которых могут наблюдаться глитчи [10].
Кроме того, выполнив измерения одного спек-
тра, затем можно повернуть на пару градусов оп-
тический элемент и выполнить измерения по-
вторно или пропустить измеренный спектр через
сглаживающий фильтр [11]. Также можно анали-
зировать распределение интенсивности рентге-
новского излучения при помощи двумерного де-
тектора [12, 13]. Применение большинства пере-
численных подходов и методов приводит либо к
искажению волнового фронта после исследуемо-
го образца (возникает фоновое рассеяние), либо к
тому, что глитчи удается только частично убрать,
либо искажаются измеренные в ходе экспери-
мента данные. Кроме того, все представленные
методы не универсальны, а часть из них техниче-
ски сложно реализуемая.

Несмотря на то, что глитчи монохроматоров
до сих пор являются существенной проблемой в
исследованиях, их влияние на интенсивность ос-

новного пучка не так значительно, поскольку в
монохроматорах всегда дифрагируют падающие
на кристалл рентгеновские лучи (принцип его ра-
боты). Кроме того, для монохроматора обычно
выбирают набор атомных плоскостей с высоким
коэффициентом отражения (структурным факто-
ром). В результате глубина проникновения рент-
геновских лучей в кристалл (глубина экстинкции)
невелика. Другие наборы атомных плоскостей
с меньшим структурным фактором и, соответ-
ственно, с большей глубиной экстинкции будут
рассеивать значительно слабее, так как рентге-
новские лучи не успеют проникнуть на достаточ-
ную глубину кристалла, чтобы рассеять большую
интенсивность. Именно эта особенность делает
глитчи монохроматоров не столь ярко выражен-
ными.

В то же время в монокристаллической оптике,
используемой в геометрии пропускания (аттеню-
аторы, линзы, мониторы положения пучка), не-
гативное влияние глитчей может быть более су-
щественным, так как интенсивность паразитного
дифрагирующего луча пропорциональна толщи-
не оптического элемента. Соответственно, при
использовании достаточно толстого кристалла
дифракционные потери могут привести к практи-
чески полному исчезновению прошедшего луча.
Таким образом, рентгеновские глитчи в геомет-
рии прохождения могут оказывать очень большое
влияние на эффективность проведенных экспе-
риментов.

Ранее в [14–17] была продемонстрирована воз-
можность моделирования глитчей в монокри-
сталлах для различной энергии, и был предложен
метод избегания появления глитчей при измере-
ниях [16]. Кроме того, в [15–17] были предложены
конструктивные применения глитчей: так, на-
пример, была продемонстрирована возможность
нахождения ориентации кристалла относительно
падающего луча [15], возможность точного опре-
деления оси вращения кристалла [16] и возмож-
ность калибровки энергии излучения после мо-
нохроматора за счет определения его абсолютно-
го угла 2θ [17].

В настоящей работе продемонстрирована воз-
можность одновременной калибровки монохро-
матора с определением ориентации и параметра
решетки исследуемого монокристалла, что поз-
воляет увеличить точность определения указан-
ных характеристик. Разработанный метод может
быть применен для определения точной ориента-
ции любого монокристаллического оптического
элемента, а также для точной настройки моно-
хроматора на различных рентгеновских аппара-
тах и инструментах, будь то лабораторный или
синхротронный источник, или же лазер на сво-
бодных электронах. Процесс обработки экспери-
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ментальных данных реализован в виде программ-
ного пакета с открытым исходным кодом [18].

ТЕОРЕТИЧЕСКИЕ ОСНОВЫ 
ВОЗНИКНОВЕНИЯ ДИФРАКЦИОННЫХ 
ПОТЕРЬ В МОНОКРИСТАЛЛИЧЕСКОЙ 

ОПТИКЕ, ИСПОЛЬЗУЕМОЙ 
В ГЕОМЕТРИИ ПРОХОЖДЕНИЯ

Дифракция возникает, когда рентгеновский
луч определенной длины волны λ, падающий на
кристалл, удовлетворяет условию Вульфа–Брэгга
для некоторого набора кристаллических плоско-
стей с межплоскостным расстоянием d :

(1)

где θ – угол между падающим лучом и атомными
плоскостями, n – целое число.

В этом случае часть луча распространяется под
углом 2θ к падающему лучу, а интенсивность про-
ходящего (или дифрагировавшего для монохро-
матора) пучка уменьшается. Каждый набор кри-
сталлических плоскостей в реальном простран-
стве (рис. 1а) может быть описан как узел обратной
решетки в обратном пространстве (рис. 1б). Учи-
тывая это, образование глитчей легче объяснить в
обратном пространстве. Нежелательная дифрак-
ция возникает тогда, когда определенный узел
обратной решетки пересекает сфера Эвальда [20],
построенная для текущих экспериментальных
параметров (направление и энергия падающего
пучка). Рисунок объясняет образование глитчей в
обоих пространствах одновременно.

При упругом рассеянии длина волны излуче-
ния сохраняется. Соответственно, в обратном
пространстве все возможные дифрагированные

θ = λ2 sin ,d n

лучи ( ) лежат на сфере Эвальда (рис. 1б). Радиус
сферы Эвальда может быть рассчитан из энергии
падающего луча  или длины волны  как:

(2)

Это означает, что изменение энергии падаю-
щего рентгеновского излучения приводит к изме-
нению радиуса сферы Эвальда, а значит, сфера
может пересекать различные узлы обратной ре-
шетки при изменении длины волны. Это объяс-
няет появление глитчей при различной энергии,
когда сфера соответствующего радиуса  пересе-
кает определенный узел обратной решетки. Во
время сканирования по энергии  направление
луча, падающего на образец, остается постоян-
ным (орт ), а длина вектора  (радиус сферы
Эвальда) меняется.

Таким образом, глитч в спектре при энергии 
образуется, когда сфера Эвальда с радиусом 
(уравнение (2)) и с центром в начале текущего
вектора  пересекает узел обратной решетки,
характеризуемый обратным вектором Hi. Из гео-
метрических соображений и учитывая уравне-
ние (2), можно получить энергию глитча:

(3)

Из уравнения (3) видно, что энергия каждого
глитча зависит от ориентации луча по отношению
к кристаллической решетке (вектор ) и вектору
обратной решетки , который, в свою очередь,
зависит от параметров элементарной ячейки (a, b,
c, α, β, γ в общем случае). Далее будем рассматри-
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Рис. 1. Принцип образования глитча: а – когда условие дифракции выполняется для некоторого набора атомных
плоскостей; б – сфера Эвальда пересекает соответствующий узел обратной решетки, характеризуемый обратным век-
тором  и интенсивность прошедшего пучка уменьшается (образуется глитч). Падающий луч  направлен вдоль
орта  (характеризуемый углами ϕ и ω), а длина дифрагированного пучка составляет:  где  – радиус
сферы Эвальда. Рисунок переделан из [19].
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вать кубическую ячейку как наиболее распро-
страненную. (представленный метод применим к
общему случаю с некоторыми модификациями).
Для кубической ячейки важен только один пара-
метр – размер элементарной ячейки a. Если вве-
сти вместо вектора  безразмерный вектор 

(  длина ), составлен-

ный из соответствующих индексов Миллера 
то уравнение (3) можно записать в виде:

(4)

Согласно уравнению (4), энергия глитча зави-
сит не только от ориентации кристаллической ре-
шетки, но и от параметра элементарной ячейки.
Кроме того, спектр глитчей очень чувствителен к
этим двум параметрам (ориентации и размеру
ячейки), что будет показано далее.

Из уравнения (4) можно найти энергию каж-
дого глитча, если известна ориентация падающе-
го пучка на кристаллическую решетку образца.
Можно решить и обратную задачу: зная спектр
глитчей образца, найти его ориентацию. Для это-
го необходимо определить, какой узел обратной
решетки кристалла привел к появлению каждого
измеренного глитча, что похоже на решение зада-
чи нахождения индексов Миллера для каждого
брэгговского пика на измеренной дифракцион-
ной картине в кристаллографии. Решать подоб-
ную обратную задачу можно следующим образом:
для начала задают произвольную ориентацию
кристалла относительно падающего пучка (важ-
ны только два угла, поскольку поворот вокруг
рентгеновского луча не меняет условий дифрак-
ции) и параметр ячейки. Далее, используя урав-
нение (4), рассчитывают значения энергии всех
возможных глитчей (для всех разрешенных отра-
жений). Затем находят среднеквадратичное от-
клонение между всеми (N штук) измеренными

 и вычисленными  значениями
энергии:

(5)

Минимизируя суммарную для всех измеренных
глитчей ошибку, описываемую уравнением (5),
можно найти приблизительную ориентацию кри-
сталлической решетки образца (соответствую-
щую измеренному спектру глитчей) относитель-
но падающего луча, а также параметр ее ячейки.

Таким образом, необходимо найти всего три
параметра: углы ω и ϕ (между лучом и кристалли-
ческой решеткой) (рис. 1б) и параметр ячейки a.
Измерив всего три глитча (для кубической ячей-
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ки), можно найти все три параметра. Точное ре-
шение с помощью подгонки может занять много
времени, но можно решить задачу в два этапа:
сначала приблизительно определить ориентацию
и параметр ячейки, чтобы иметь возможность
“индексировать” глитчи (приписать каждому
глитчу индекс Миллера), а затем уточнить пара-
метры с помощью аналитического подхода.

Уточнение ориентации и параметра ячейки
проводят следующим образом. Рассмотрим три
глитча Е1, Е2, Е3 с соответствующими индексами

 – после “индексации” соответ-
ствие энергии каждого глитча индексам Миллера
известно. Для этих трех отражений уравнение (4)
приобретает форму системы линейных уравне-
ний и может быть записано в матричной форме:

(6)

Матричное уравнение (6) является линейным
по отношению к орту падающей волны  с неиз-

вестным масштабным коэффициентом  Одна-

ко, учитывая, что абсолютное значение любого
орта равно единице, параметр ячейки a может
быть точно определен. В случае многих измерен-
ных глитчей уравнение (6) становится переопре-
деленным и может быть решено численными ме-
тодами.

Если монохроматор настроен не точно (угол
отклонения  и абсолютное значение энергии
глитчей неизвестно, то каждое уравнение систе-
мы (6) можно записать следующим образом [17]:

(7)

где  – измеренный угол Брэгга монохроматора
(с неправильным на  абсолютным значением),
соответствующий текущей энергии и индексам
Миллера  так что  =

=  и  – постоянная ре-
шетки кристалла монохроматора, с соответству-
ющим межплоскостным расстоянием: dmono =

=

Систему нелинейных уравнений типа (7) мож-
но привести к системе линейных уравнений вида:

(8)
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с четырьмя неизвестными:   =

   Таким образом,

для решения системы уравнений типа (8), для на-
хождения ориентации и параметра ячейки образ-
ца, а также угла отклонения монохроматора необ-
ходимо измерить как минимум четыре глитча.

Описанным методом можно определить одно-
временно ориентацию измеряемого кристалла от-
носительно падающего луча, параметр его ячейки
и отклонение монохроматора  Именно такой
подход был реализован в виде программного па-
кета [18] и применен к повторной обработке по-
лученных и проанализированных ранее [14, 15]
данных.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Проведена серия измерений рентгеновских

спектров на Швейцарско-Норвежской станции
(Swiss-Norwegian Beamlines, SNBL) BM31 Евро-
пейского источника синхротронного излучения
(European Synchrotron Radiation Facility, ESRF)
(Гренобль, Франция) [3, 4]. Станция специали-
зируется на высокоразрешающей порошковой
дифрактометрии и исследованиях протяженной
тонкой структуры рентгеновского поглощения
(Extended X-ray Absorption Fine Structure) –
EXAFS-спектрометрии. Излучение на станции
генерирует поворотный магнит, а его монохрома-
тизация осуществляется при помощи двухкри-
стального кремниевого (111) монохроматора. Ис-
следуемые образцы устанавливали на гониометр
с тремя линейными осями перемещения (X, Y, Z)
и тремя осями вращения (ω, χ, ϕ) для обеспече-
ния возможности измерения спектров различных
частей образцов в произвольной ориентации. Все
измерения проводили в режиме EXAFS, когда
энергия падающего пучка плавно менялась с ша-
гом 1 эВ (минимально возможный шаг на данной
станции) в пределах от 10 до 20 кэВ, интенсив-
ность пучка измеряли при помощи двух ионных
камер, расположенных перед (I0) и после (I1) об-
разца (рис. 2).

В качестве объектов исследования были вы-
браны четыре различных монокристаллических
образца, схематические изображения которых
представлены на вставках на рис. 3. Первый обра-
зец представлял собой планарную составную пре-
ломляющую линзу [21–23] (рис. 3а), изготовлен-
ную из пластины монокристаллического алмаза
путем лазерной микрообработки компанией
Micro Usinage Laser (MUL) (Франция) [24] и со-
стоящую из двух наборов преломляющих линз с
различным числом одиночных линз в каждом.
Второй образец (рис. 3б) в отличие от первого
включал три набора планарных составных пре-
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ломляющих линз [3] и был изготовлен из россий-
ского монокристаллического алмаза компанией
New Diamond Technology (NDT) (Россия) [25] ме-
тодом лазерной резки в струе воды. В качестве
третьего образца (рис. 3в) была исследована цель-
ная пластина монокристаллического алмаза,
предоставленная компанией Element Six Ltd.,
(США) [26]. Среди образцов была также двумер-
ная (2D) полулинза [3] с одной преломляющей
поверхностью (рис. 3г), изготовленная в Техно-
логическом институте сверхтвердых и новых уг-
леродных материалов (ТИСНУМ) (Россия) [27].
Необходимо отметить, что все образцы были из-
готовлены из синтетического монокристалличе-
ского алмаза разных производителей. Представ-
ленные выше теоретические основы возникнове-
ния дифракционных потерь позволяют
описывать только глитчи, которые возникают в
идеальном монокристаллическом материале в
геометрии пропускания. По результатам анализа
дифракционных потерь можно будет сделать вы-
воды о качестве монокристаллов, из которого из-
готовлены объекты исследования.

Схема эксперимента (рис. 2) предусматривала
возможность измерять спектры глитчей, возни-
кающих в результате прохождения рентгеновско-
го пучка через разные части исследуемого образ-
ца. Например, для линзы MUL были измерены
спектры, полученные после прохождения луча

Рис. 2. Оптическая схема эксперимента на синхро-
тронной станции BM31, Европейского источника
синхротронного излучения ESRF (Гренобль, Фран-
ция) для планарной линзы из монокристаллического
алмаза MUL. Стрелка указывает направление рас-
пространения пучка рентгеновского излучения слева
направо из поворотного магнита через двухкристаль-
ный монохроматор, ионизационную камеру (I0) на
образец, установленный на гониометр (с тремя ли-
нейными осями перемещения (X, Y, Z) и тремя осями
вращения (ω, χ, ϕ) для определения ориентации кри-
сталла), после которого попадает на вторую иониза-
ционную камеру (I1).

Щель 1

Щель 2

Ионизационная
камера I1

Ионизационная
камера I0

Материал
Центр
Край

Трехосевой
гониометр

Монохроматор

Поворотный
магнит

Образец
(MUL
линза)

�

�

�



64

ПОВЕРХНОСТЬ. РЕНТГЕНОВСКИЕ, СИНХРОТРОННЫЕ И НЕЙТРОННЫЕ ИССЛЕДОВАНИЯ  № 10  2023

КЛИМОВА, СНИГИРЕВ

через материал, край и центр одного из наборов
составных преломляющих линз. Подробное опи-
сание методики проведения измерений представ-
лено в [3, 4].

МЕТОДИКА ОБРАБОТКИ 
ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫХ ДАННЫХ 

И ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ

Дифракционные потери возникают в любой
монокристаллическом рентгеновском оптиче-
ском элементе, в том числе и в каждом из кри-
сталлов монохроматора. Чтобы исключить при
обработке экспериментальных данных глитчи от
монохроматора, измеренную интенсивность из-
лучения после образа (I1) нормировали на интен-
сивность излучения, падающего на образец (I0).
Полученный нормированный спектр (I1/I0) дели-
ли на сглаженную версию, для того чтобы ком-
пенсировать зависимость коэффициента погло-

щения образца от энергии, а также различную
чувствительность ионных камер к энергии. На
рис. 3 представлены примеры нескольких норма-
лизированных таким образом спектров. Далее ав-
томатически находили энергию всех зафиксиро-
ванных глитчей при помощи анализа производной
спектров, показанных на рис. 3. Процедура опре-
деления энергии всех глитчей описана в [14, 15].

Далее проводили индексацию обнаруженных
глитчей. Важно отметить, что при выполнении
процедуры нормировки интенсивности (I1/I0) не
все глитчи монохроматора могли быть автомати-
чески устранены. А это значит, что при индекса-
ции могут присутствовать глитчи, не относящие-
ся к образцу. Кроме того, слабо выраженные
глитчи исследуемого образца иногда не могут
быть определены на фоне шумов измерения.
Программы, разработанные для автоматической
обработки глитчей [18], полностью учитывают
возможные сложности в определении точных
значений энергии измеренных глитчей и способ-

Рис. 3. Нормализированные экспериментальные спектры глитчей для различных образцов: а – линза MUL; б – линза
NDT; в – алмазная пластина; г – двумерная (2D) полулинза с одной преломляющей поверхностью. Рисунки образцов
представлены на вставках.
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ны корректно работать в описанных условиях.
Программы хорошо оптимизированы и позволя-
ют проводить многопоточные вычисления, что
сокращает время обработки до нескольких минут
при использовании современной вычислитель-
ной техники.

После успешной индексации (результирую-
щая ошибка по формуле (5) составила 1–2 эВ)
уточняли ориентацию, параметр решетки и ошибку
монохроматора по формуле (8). В обрабатываемых
данных каждый спектр содержал около 100 глитчей.
Соответственно, система уравнений (8) была пе-
реопределенной. Для ее решения использовали
функцию linalg. lstsq из пакета NumPy языка про-
граммирования Python.

Как уже было упомянуто, для успешного ре-
шения системы (8) достаточно четырех глитчей,
однако с увеличением количества измерений уве-
личивается точность определения параметров.
Кроме того, начальный поиск ориентации может
остановиться в локальном минимуме. Дополни-
тельно стоит отметить, что при автоматической
обработке спектров существует вероятность при-
нять шум или же не полностью компенсирован-
ный глитч монохроматора за глитч исследуемого
образца и что это возможно избежать за счет на-
личия избыточных данных.

Результаты обработки всех спектров глитчей,
измеренных в процессе эксперимента, приведе-
ны в табл. 1 в хронологическом порядке. Резуль-
тирующая ошибка (среднеквадратичное отклоне-
ние σ, описанное формулой (4)) для большинства
спектров не превышает 0.5 эВ – данное значение
в два раза меньше шага сканирования (которое
составляло 1 эВ) и значительно меньше спек-
тральной ширины и точности определения от-
дельных глитчей (2–10 эВ). Столь высокую точ-

ность возможно получить исключительно при
условии очень хорошо настроенного инструмен-
та, т.е. при точно известной абсолютной энергии
рентгеновских лучей. Соответственно, в рассмат-
риваемом случае этого удалось достичь именно за
счет определения систематической ошибки угла
монохроматора с последующей коррекцией энер-
гии рентгеновских лучей.

Согласно полученным результатам (табл. 1),
после третьего измерения ошибка в настройке уг-
ла монохроматора скачкообразно возросла. Это
совпадает с временным пропаданием луча на син-
хротронной станции с последующей настройкой
монохроматора. Таким образом, повторная на-
стройка была выполнена недостаточно хорошо,
и систематическая ошибка возросла от –0.005° до
–0.017°.

Необходимо отметить, что предварительная
информация об ориентации поверхности кри-
сталла относительно падающего пучка рентге-
новского излучения может ускорить вычисли-
тельный процесс. Однако даже в отсутствие по-
добной информации данные эксперимента могут
быть успешно проанализированы. Например,
линза NTD имела ориентацию поверхности [110],
в то время как три других образца были ориенти-
рованы вдоль направления [100]. Согласно ре-
зультатам, представленным в табл. 1, это не со-
здало сложностей в обработке данных и привело к
углу ω для линзы NDT около 45°.

На основании сравнения экспериментальных
нормализированных спектров образцов (приме-
ры некоторых спектров представлены на рис. 3)
со значениями энергии, полученными в результа-
те выполненного моделирования (рис. 4), можно
сделать вывод о том, что ориентация исследуемых
кристаллов и параметры их решетки были пра-

Таблица 1. Определенные параметры (ориентация ω, ϕ и размер ячейки а) измеренных в различных условиях
(вращение χ и диапазон энергии E) образцов, а также систематическая ошибка угла настройки монохроматора
Δθmono и результирующее среднеквадратичное отклонение модели от эксперимента σ

Образец E, кэВ χ, град Δθmono, град а, Å ω, град ϕ, град σ, эВ

Пластина 10–20 0 –0.0051 3.56711 1.94132 0.15658 0.43809
MUL материал 10–20 0 –0.0050 3.56706 4.10680 3.81313 0.52293
MUL материал 10–20 30 –0.0050 3.56704 4.13364 3.92213 0.53480
MUL материал 10–20 15 –0.0166 3.56712 4.12672 3.86700 0.44980
MUL край 10–20 0 –0.0170 3.56709 4.10704 3.81466 0.41586
MUL край 10–20 10 –0.0166 3.56730 4.12261 3.84960 0.41586
MUL край 10–20 20 –0.0168 3.56714 4.13177 3.88651 0.40916
MUL центр 10–20 0 –0.0169 3.56713 4.10951 3.81254 0.48427
MUL центр 10–20 10 –0.0171 3.56710 4.12445 3.84742 0.48898
NDT скан 1 15–20 0 –0.0159 3.56732 44.93991 2.56792 0.46459
NDT скан 5 15–20 0 –0.0160 3.56740 44.93883 2.56708 0.51468
NDT скан 9 15–20 0 –0.0160 3.56747 44.93977 2.56838 0.52545
2D линза 10–20 0 –0.0163 3.56745 0.10888 0.99655 0.38720
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вильно определены. Для наглядности приведена
небольшая часть измеренных спектров (15.6–
17.6 кэВ), где хорошо видно совпадение смодели-
рованных значений энергии глитчей с измерен-
ными экспериментально.

Среднеквадратичное отклонение, рассчитан-
ное для полных спектров (табл. 1), подтверждает
хорошее совпадение модели с экспериментом.
Согласно рис. 4 спектр глитчей каждого образца
уникален в силу различной ориентации (табл. 1).
Можно заметить, что для двумерной линзы глу-
бина провалов в результате дифракционных по-
терь значительно меньше, чем для планарных
линз и пластины (рис. 4). Это связано с тем, что
толщина алмаза в двумерной линзе значительно
меньше, нежели суммарная толщина кристалла в
первых трех образцах. Соответственно, и дифрак-
ционные потери в тонком образце меньше (рис. 4г).

На основании результатов подгонки (табл. 1)
можно сделать дополнительный вывод о том, что
качество алмазного монокристаллического мате-

риала всех исследуемых образцов очень высокое.
Только при отсутствии зернистости и большого
количества дефектов можно получить такое хоро-
шее совпадение смоделированных спектров ди-
фракционных потерь с экспериментально изме-
ренными. Таким образом, эффект дифракцион-
ных потерь можно применять для оценки степени
монокристалличности различных оптических эле-
ментов. Подробный анализ такого конструктив-
ного применения глитчей выходит за рамки на-
стоящей работы и будет рассмотрен в последую-
щих публикациях.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Потеря интенсивности рентгеновского излу-
чения в монокристаллической оптике, возника-
ющая за счет паразитной дифракции (так называ-
емые рентгеновские глитчи), может стать не только
причиной некорректной интерпретации получен-
ных данных, но и даже причиной полного провала

Рис. 4. Примеры нормированных экспериментальных спектров глитчей (кривые) с наложенными результатами моде-
лирования (ромбики) для различных образцов: а – линза MUL; б – линза NDT; в – алмазная пластина; г – двумерная
(2D) полулинза с одной преломляющей поверхностью.
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эксперимента. Наибольший негативный эффект
от глитчей наблюдается в спектроскопических
исследованиях, когда выполняется сканирование
заданной области энергии, так как чем больше
область сканирования, тем больше вероятность
появления глитчей в измеренном спектре. В то же
время и при фиксированной энергии рентгенов-
ского излучения глитчи могут оказать свое влия-
ние, особенно при высоких энергиях, когда веро-
ятность дифракционных потерь значительно выше.
Соответственно, необходимо точное моделиро-
вание спектра глитчей для любого монокристал-
лического оптического элемента, используемого
на синхротронной станции. Моделирование спо-
собствует не только определению ориентации са-
мого элемента, но и за счет использования полу-
ченной информации позволяет обнаружить все
возможные в текущем эксперименте глитчи, что
может быть использовано как при выборе рабоче-
го диапазона энергии, так и при последующем
анализе измеренных данных.

В результате проведенной обработки данных,
ранее полученных на синхротронной станции,
была продемонстрирована эффективность разра-
ботанного алгоритма определения ориентации по
отношению к падающему пучку и параметра ре-
шетки любого элемента рентгеновской оптики,
изготовленного из монокристалла. Для всех из-
меренных спектров, полученных в результате ис-
следования четырех монокристаллических опти-
ческих элементов различной ориентации, было
успешно реализовано моделирование, которое
является наглядной демонстрацией точности ме-
тода. Среднеквадратичное отклонение смодели-
рованных спектров от экспериментальных было в
пределах 0.5 эВ, что в два раза меньше используе-
мого в эксперименте шага сканирования по энер-
гии (1 эВ) и значительно меньше спектральной
ширины индивидуальных глитчей (2–10 эВ).

Помимо определения ориентации и параметра
решетки монокристаллических образцов предло-
женный метод позволяет определить и скоррек-
тировать систематическую ошибку в определе-
нии абсолютной энергии излучения источника,
возникающую вследствие неточной настройки
кристаллов монохроматора на синхротронной
станции. Показано, что причина описываемой
ошибки – в погрешности, возникающей при
определении абсолютного угла наклона кристал-
лов монохроматора (угол 2θ). После определения
систематической ошибки данного угла значения
энергии рентгеновского излучения могут быть
пересчитаны для любого спектроскопического
измерения даже после проведения эксперимен-
тальных исследований. Предлагаемый подход,
который сочетает в себе одновременное опреде-
ление систематической ошибки в настройке мо-
нохроматора вместе с нахождением ориентации и
параметра решетки исследуемого монокристал-

ла, является единственно правильным и позволя-
ет определить все исследуемые характеристики
образца (ориентацию и параметр решетки).

Все алгоритмы, представленные в работе, бы-
ли реализованы в виде программных пакетов на
языках C++ и Python и распространяются в соот-
ветствии с принципом GPLv3 (с открытым исход-
ным кодом), а также выложены на GitHub [18].
Таким образом, представленные разработки мо-
гут быть использованы как на синхротронных,
так и на лабораторных микрофокусных источни-
ках для настройки монокристаллической рентге-
новской оптики.
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The Method for Determining the Exact Single Crystal Orientation with Simultaneous 
X-Ray Energy Correction Using the Spectrum of Diffraction Losses

N. B. Klimova1, *, A. A. Snigirev1, **
1Immanuel Kant Baltic Federal University, Kaliningrad, 236014 Russia

*e-mail: klimovanb@gmail.com

**e-mail: anatoly.snigirev@gmail.com

The intensity loss of transmitted beam due to parasitic diffraction (glitches) is an inherent property of single-
crystal X-ray optics. This effect can lead to a weakening of the radiation, up to its complete disappearance.
Therefore, understanding the effect of diffraction loss is essential for any experiments that use single-crystal
optics. We present theory of glitch formation and demonstrate its application to experimental data to deter-
mine the orientation and cell parameters of optical elements made of the single-crystal diamond. A system-
atic error was found in determining the absolute energy of X-ray, which occurs due to the wrong monochro-
mator tuning (an error in determining the absolute 2θ angle). The described error very often occurs during
the experiment as a result of the fact that determining the absolute 2θ angle of the monochromator crystal is
a technically difficult task. Simultaneous determination of the orientation and lattice parameters of the stud-
ied sample, together with the compensation of the systematic error in the monochromator tuning, made it
possible to significantly improve the accuracy of processing the obtained data.

Keywords: diffraction losses, X-ray glitches, single crystals, compound refractive lenses, monochromator
tuning, monochromator absolute pitch angle, crystal orientation, cell parameter.
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